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Abstract 



In a process for the preparation of aqueous suspensions of fillers and/or pigments having defined particle size 
distributions, an aqueous initial suspension of fillers and/or pigments is prepared and is subjected to gravity screening 
(gravity separation) and, after at least a predetermined duration of the gravity screening, at least one separated 
suspension of fillers and/or pigments having an appropriate particle size distribution is withdrawn. The preparation of 
these aqueous suspensions is carried out using, in particular, a through-flow centrifuge. Also disclosed are certain 
pigment suspensions for the paper industry. The new pigments and suspensions of fillers and/or pigments can be used 
in particular in the production of paper, in the size press of the paper-making machine, for coating paper and cardboard, 
in the paper precoating and as the top coating of paper and cardboard. 
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© Verfahren und Vorrlchtung fur die Herstellung von Fullstoff- und/oder Pigmentsuspensionen 
insbesondere fur die Papierindustrie sowie Pigmente fur die Papierindustrie. 



© Bei einem Verfahren zur Herstellung von waBrigen Suspensionen von Fullstoffen und/oder Plgmenten mit 
bestimmten KorngroBenverteilungen wird eine waBrige Ausgangssuspension von Fullstoffen und/oder Pigmenten 
bereitgestellt, dlese einer Schwerkraftsichtung unterworfen und nach wenigstens einer vorbestimmten Dauer der 
Schwerkraftsichtung wenigstens eine Trennsuspension von Fullstoffen und/oder Pigmenten mit einer zugehori- 
gen KorngroBenverteilung entnommen. Die Herstellung dieser waBrigen Suspensionen erfolgt insbesondere 
mittels einer Durchlaufzentrifuge. Weiterhin werden bestimmte Pigmentsuspensionen fur die Papierindustrie 
offenbart. Die neuen Pigmente und Fullstoff- bzw. Pigmentsuspensionen konnen insbesondere in der Papierer- 
zeugung, in der Leimpresse der Papiermaschine, zur Beschichtung von Papier und Karton, im Papiervorstrich 
und als Deckstrich von Papier und Karton Verwendung finden. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung fOr die Herstellung von Pigmentsuspensionen 
fur die Papierindustrie sowie ein Pigment und dessen Verwendung fur die Papierindustrie. 

In der DE-PS 29 43 652 wird ein mineralischer FGIIstoff in Form von natGrlichem Calciumcarbonat 
beschrieben, welcher fur verschiedene Anwendungen, wie Glanzfarben, gestrichene Papiere und Kunststoffe 
5 einsetzbar ist. Durch die beschriebene KorngroBenverteilung der darin verwendeten FGIIstoffteilchen konn- 
ten verbesserte Eigenschaften bei glanzenden Oberflachen beim Einsatz in Farben und Streichpapieren 
erhalten werden. 

In der DE-PS 33 16 949 wird ein durch Vermahlen und/oder Klassifizierung nach Teiichengrofie 
aufbereitetes Calciumcarbonat angegeben, welches im wesentlichen als mineralischer FGIIstoff fur die 
io Papierindustrie hergestellt wird. Dieses Calciumcarbonat weist ein verbessertes rheologisches Verhalten auf, 
wodurch der Feststoffgehalt beim Streichen erhoht wird; es hat einen geringen Bindemittelbedarf und zeigt 
sich dadurch als auBerst wirtschaftlich, genGgt aber ansonsten in bezug auf seine Eigenschaften bei der 
Anwendung in der Papierindustrie, insbesondere im Hinblick auf die erreichbare Papierqualitat, nicht den 
derzeitigen Anforderungen. 

J5 In der DE-OS 36 17 169 werden carbonathaltige mineralische FGIIstoffe, Pigmente und ahnliche 
Materialien behandelt und in bezug auf ihre wesentlichen anwendungstechnischen Eigenschaften, wie z.B. 
der Dispergierbarkeit, der Abrasion und der Gesamtretention verbessert. Diese Verbesserung tragt zur 
Erhohung der Opazitatswerte bei Anwendung der FGIIstoffe in Papiermassen sowie Papierstrichen bei, ist 
aber darGberhinaus eher unspezifisch fGr die Qualitat des erhaltenen Endproduktes. 

20 Es besteht jedoch insbesondere in der Papierindustrie ein steigender Bedarf an hochwertigen FGIIstof- 
fen, deren optimierte Eigenschaften in bezug auf die Papier- und Kartonbeschichtung zu einer weiteren 
Verbesserung der erreichbaren Papierqualitat beitragen. 

Dementsprechend liegt der Erfindung die Aufgabe zugrunde, ein einfaches und effizientes Verfahren fGr 
die Herstellung wassriger Suspensionen von FGIIstoffen und/oder Pigmenten, insbesondere hochwertiger 

25 Pigmentsuspensionen und/oder Pigmente fur die Papierindustrie und eine fur deren Herstellung geeignete 
Vorrichtung anzugeben, sowie die Pigmentsuspensionen und das Pigment fur die Papier- und Kartonbe- 
schichtung bereitzustellen. 

Erfindungsgemafi wird diese Aufgabe durch das im Patentanspruch 1 gekennzeichnete Verfahren und 
die in den Unteranspruchen gekennzeichnete Vorrichtung und gekennzeichneten Pigmente gelost. Bevor- 

30 zugte Merkmale sind den jeweils nachgeordneten PatentansprGchen zu entnehmen. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren zur Herstellung von waBrigen Suspensionen von FGIIstoffen und/oder 
Pigmenten mit bestimmten KorngroBenverteilungen, insbesondere zur Herstellung von Pigment-Suspensio- 
nen fGr die Papierindustrie ist durch folgende Verfahrensschritte gekennzeichnet: 

es wird eine waBrige Ausgangssuspension von FGIIstoffen und/oder Pigmenten mit einer Ausgangskornver- 

35 teilung bereitgestellt; die Ausgangssuspension wird einer Schwerkraftsichtung unterworfen; und 

nach wenigstens einer vorbestimmten Dauer der Schwerkraftsichtung wird wenigstens eine Trennsuspen- 
sion von FGIIstoffen und/oder Pigmenten mit einer zugehorigen Korngr6 Ben vertei lung entnommen. 

Die erfindungsgemaBe Vorrichtung zur Herstellung von waBrigen Suspensionen von FGIIstoffen und/oder 
Pigmenten ist gekennzeichnet durch eine Durchlaufzentrifuge, welche mit einer Zufuhrvorrichtung fur die 

40 ZufGhrung von wSBrigen Suspensionen und mindestens einer Entnahmevorrichtung fGr die Entnahme von 
wSBrigen Suspensionen versehen ist. 

Uberraschenderweise ergeben sich durch diese einfache Verfahrensfuhrung bereits deutliche Verbesse- 
rungen in bezug auf die wesentlichen, fur die Papierbeschichtung wichtigen Eigenschaften. Der WeiBgrad 
wird erhoht, es wird eine hohere Opazitat, ein hoherer Glanz und eine bessere Bedruckbarkeit erreicht. Es 

45 besteht die Vermutung, daB der Grund hierfur zum einen im Entfernen von Verunreinigungen und zum 
anderen im Entfernen ultrafeiner Teilchen, welche unter Umstanden stark streuend wirken, besteht. DarGber 
hinaus wurde auch die Rheologie der in waBriger Suspension befindlichen Pigmente, insbesondere im 
dispergierten Zustand, deutlich verbessert, welches daran liegen kann, daB niedermolekulare Dispergiermit- 
tel verfahrensgemaB entfernt werden. 

so ErfindungsgemaB wird eine wafirige Ausgangssuspension von FGIIstoffen und/oder Pigmenten mit einer 
Ausgangskornverteilung und mit z.B. 30 %-igem Feststoffgehalt aus einem VorratsgefaB in eine geeignete 
Vorrichtung, insbesondere eine Durchlaufzentrifuge eingespeist. Die Ausgangssuspension wird dann einer 
Schwerkraftsichtung unterworfen. Danach wird wenigstens eine Trennsuspension von FGIIstoffen und/oder 
Pigmenten mit einer zugehorigen KorngroBenverteilung entnommen. 

55 Das erfindungsgemaBe Verfahren kann grundsatzlich auf zweierlei Weise durchgefGhrt werden: 

Entweder (z.B. im LabormaBstab) wird vorzugsweise eine Suspension entnommen, die z.B. ca. 10 % 
Feststoffgehalt aufweist. Der verbleibende Rest, der z.B. ca. 70 % Feststoffgehalt hat, kann absatzweise 
entnommen und direkt in der Papierindustrie verwendet werden. Aber auch die die Feinstanteile enthaltende 
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Suspension mit ca. 10 % Feststoffgehalt muB nicht verworfen werden, sondern kann mit Vorteil - 
insbesondere nach Aufkonzentrierung und Trocknung - verwendet werden, besonders als Pigment fUr 
Druckfarben sowie in Industrie- und Malerlacken 2ur Einsparung von T1O2. 

Oder es kann (z.B. im IndustriemaBstab) die fur die Papierindustrie vorgesehene Suspension, die wie 
5 gesagt z.B. ca. 70 % Feststoffgehalt aufweisen kann, kontinuierlich abgezogen werden. 

Insgesamt ergibt sich hieraus eine verbesserte Eignung der Pigmentsuspensionen und der Pigmente 
fQr die Papierindustrie, insbesondere bei der Verwendung fOr qualitativ hochwertigere Papiere sowohl fUr 
den Tiefdruck als auch fur den Offsetdruck und die Kartonbeschichtung. 

Dieses Verfahren kann prinzipiell auch als "NaBsichtungsverfahren" bezeichnet werden, und ist nicht 
10 auf die hierin beschriebenen Anwendungsfalle beschrankt. Das Grundprinzip beruht darauf, daB eine 
normalerweise fur die Trennung von Fest-/Flussig-Gemischen verwendete Zentrifuge, welche auf herkomm- 
liche Weise eine Trennung in Flussigkeit und Feststoffe vornimmt, erfindungsgemafl zur Trennung von 
Fest-/FlussigGemischen verwendet wird, bei welchem ein Fest-/Flussig-Gemisch eingespeist und ebenfalls 
mindestens ein Fest-/Flussig-Gemisch, vorzugsweise mehrere Fest-/FIussig-Gemische, abgenommen wer- 
75 den, welche voneinander verschiedene FesHFlussig-Anteile aufweisen. 

Ein weiterer gravierender Vorteil besteht darin, daB bei dem Verfahren keinerlei Abfallprodukte entste- 
hen, da samtliche verfahrensgemaB hergestellten FesWFIGssig-Gemische, die nach einer bevorzugten 
weiteren Ausfuhrung des Verfahrens nach erneuter Verdunnung der verbleibenden Suspension unter 
Zugabe von Wasser, abgenommen werden, weiterverwendet werden konnen. Bevorzugt wird fur das 
20 Schwerkraft- bzw. NaBsichten eine Durchlaufzentrifuge eingesetzt. 

Eine besonders geeignete Ausgangskornverteilung der Fullstoffe und/oder Pigmente ergibt sich, fails 
diese durch NaBvermahlung eines Aufgabematerials, vorzugsweise in einer Ruhrwerkskugelmuhle unter 
Zusatz eines Dispergiermittels, gewonnen werden. Hierbei ist in der Regel bereits die Ausgangskornvertei- 
lung, welche in Beispielen nachfolgend naher beschrieben wird, fur die Verwendung bei der Papier- und 
25 Kartonbeschichtung gut geeignet und erfahrt eine weitere Verbesserung ihrer Eigenschaften in der vorbe- 
schriebenen erfindungsgemaflen Weise. 

Mineralische Fullstoffe bilden kostengunstige Aufgabematerialien fur die Herstellung der Ausgangskorn- 
verteilung, hierfur hat sich unter anderem natiirliches Calciumcarbonat als gut geeignet erwiesen. 

Gute Dispergierbarkeit der Pigmente in waBrigen Suspensionen ergibt sich, wenn bereits beim NaBver- 
30 mahlen als Dispergiermittel das Salz einer Polyacrylsaure zugesetzt wird. 

Versuchsreihen ergaben, daB sich eine Verdunnung der Ausgangskornverteilung sowohl im dispergier- 
ten wie auch im nicht dispergierten Zustand auf einen Feststoffgehalt von ca. 20 - 40 Gew.-%, vorzugswei- 
se 30 Gew.-% gut eignet, urn auch unter wirtschaftlichen Bedingungen, d.h. mit einem geeigneten 
Durchsatz, das Verfahren durchfuhren zu konnen. 
35 Die Vorrichtung lost die erfindungsgemaBe Aufgabe mittels einer Durchlaufzentrifuge, welche mit einer 
Zufuhrvorrichtung fur die Zufuhrung von waBrigen Suspensionen und mindestens einer Entnahmevorrich- 
tung fur die Entnahme von waBrigen Suspensionen versehen ist. Diese Vorrichtung ist in der Lage, sowohl 
im kontinuierlichen Betrieb als auch diskontinuierlich, d.h. mit jeweiliger Einzeibeschickung, die erwunschte 
Kornverteilung zu erzeugen. Elektronische Steuereinrichtungen fur den kontinuierlichen und/oder diskontinu- 
40 ierlichen Betrieb der Durchlaufzentrifuge und der Zufuhr- und Entnahmevorrichtung erlauben den Einsatz in 
der Massenproduktion sowie die Sicherung der Verfahrensparameter. 

Wie bereits vorstehend beschrieben, kann die mit dem erfindungsgemaflen Verfahren erhaltene waBrige 
Suspension direkt in der Papierindustrie verwendet werden. Diese Suspension kann jedoch auch getrocknet 
werden, worauf die hierdurch erhaltenen Pigmente als solche verwendet werden. 
45 Das erfindungsgemaBe Pigment hat vorzugsweise eine Kornverteilungskurve mit einem Teilchenanteil 
von 

< 5 urn = 100 % 

< 1 Urn = 35-65 % 

< 0,5 urn = 10 - 30 % 
50 < 0,3 urn = 1 - 20 % 

< 0,2 urn = 0 - 8 % 

und eine spezifische Oberflache (BET N2 ) = 5-10 m 2 /g. 

Weiterhin konnten sehr gute Pigmente gewonnen werden mit einer Kornverteilungskurve mit einem 
Teilchenanteil von 
55 < 5 urn = 100 % 

< 1 urn = 40 - 55 % 

< 0,5 urn = 10 - 25 % 

< 0,3 urn = 1 - 8 % 
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< 0.2 urn = 0 - 5 % 

und einer spez. Oberflache (BET N2 ) = 6-8 m 2 /g. 

Daruber hinaus konnte in einem insbesondere bevorzugten erfindungsgemaBen AusfGhrungsbeispiel ein 
Pigment mit einer Kornverteilungskurve mit einem Teilchenanteil von 
s < 5 um = 100 % 

< 1 urn = 40 - 45 % 

< 0,5 = 10-15% 

< 0,3 um = 0 - 6 % 

< 0,2 um = 0 % 

w und einer spez. Oberflache (BET N2 ) = 6-7 m 2 /g hergestellt werden. 

Das abkurzend als Pigment bezeichnete Gemisch von Pigmentteilchen verschiedener KomgroSe weist 
in alien vorstehend beschriebenen Ausfuhrungsformen die bereits erlauterten Vorteile auf und ist daruber 
hinaus gut dispergierbar. 

Ein geeignetes Dispergiermittel besteht aus einem Natriumpolyacrylat, welches eine spezifische Visko- 
75 sitat € von 0,15 - 1,0 entsprechend einem M w von ca. 1000 - ca. 15000 aufweist. 

Diese auf das Pigment abgestimmte spezifische Viskositat weist einen besonders gut geeigneten 
Bereich um Viskositatswerte des Dispergiermittels mit einem t von 0,35 entsprechend einem M w von ca. 
3000 herum auf. 

Die Messung der spezifischen Viskositat e wurde wie folgt durchgefuhrt. Die Suspension des Poly- 
20 mers/Copolymers wird zur Messung 100 % mit Natronlauge (pH 9) neutralisiert, indem man 50 g, bezogen 
auf trockenes Polymer/Copolymer, in einem Liter, 60 g NaCI-enthaltendem, destiliertem Wasser auflost. 
Danach miBt man mit einem Kapillarviskosimeter mit einer Baume-Konstante von 0,000105 in einem auf 
25° C thermostabilisierten Heizbad die Zeit, die ein genau definiertes Volumen der alkalischen Poly- 
mer/Copolymer-Suspension zum Durc.hstromen der Kapillare braucht und vergleicht mit der Zeit, die 
25 dasselbe Volumen der Blindlosung mit 60 g NaCi/l zum Durchstromen der Kapillare braucht. Es ist somit 
moglich, die spezifische Viskositat € wie folgt zu definieren. 
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DS 



-DS 



worin t DP die Zeit des Durchstromens der Polymerlosung und t DS die Zeit des Durchstromens der NaCI- 
Suspension bedeutet. 

35 Die besten Resultate werden erreicht, wenn der Kapillardurchmesser so gewahlt wird, daB die Zeit, 
welche die Polymer/Copolymer-enthaltende NaCI-Suspension benotigt, zwischen 90 und 100 Sekunden 
betragt. 

Geeignete Dispergiermittel sind weiterhin: 
N,N,N - Trimethylammoniumpropyl-acrylamid Polymere, N,N,N - Trimethylammoniumaethyl-acrylsaureester 
40 Polymere und/oder Copolymere .mit Acrylsaure und/oder Methacrylsaure und/oder Acrylamid alleine oder in 
Kombination mit: 

Polyacrylsaure und/oder Polymethacrylsaure und/oder deren Salze. 

Die Polyacrylsaure und/oder Polymethacrylsaure ist vorzugsweise teilneutralisiert. 

Die Grenzviskositat der obigen kationischen Polyelektrolyte Negt vorzugsweise im Bereich von 15 ml/g 
45 bis 100 ml/g, besser bei 25 ml/g bis 80 ml/g idealerweise bei 65 ml/g. 

Die spezifische Viskositat der obigen anionischen Polyelektrolyte liegt vorzugsweise im Bereich von 
0,15 bis 1,0, besser bei 0,3 bis 0,8, idealerweise bei 0,5. 

Falls die stickstoffhaltigen Polyelektrolyte als Alleindispergiermittel eingesetzt werden, sind sie vorzugs- 
weise mit 47 mol% bis 70 mol%, besser mit 48 mol% bis 60 moi%, idealerweise mit 50 mol% Acrylsaure 
so und/oder Methacrylsaure copolymerisiert 

Alle in der vorliegenden Patentanmeldung genannten Feinheitsmerkmale der erfindungsgemaB herge- 
stellten Produkte wurden durch Sedimentationanalyse im Schwerefeld mit dem SEDIGRAPH 5000 der Fa. 
Micrometrics, USA, bestimmt. Dieses Gerat ist dem Durchschnittsfachmann bekannt und wird weltweit zur 
Bestimmung der Feinheit von Fullstoffen und Pigmenten verwendet. Die Messung erfolgte in einer 0,1 
55 Gew.-% waBrigen Na^O? -Suspension. Die Dispergierung der Proben wurde mittels Schnellruhrer und 
Ultraschall vorgenommen. 

Die gemessene Teilchenverteilung wird auf einem XY-Schreiber als Durchgangs-Summenkurve darge- 
stellt (siehe z.B. Belger, P., Schweizerische Vereinigung der Lack- und Farben-Chemiker, XVII. FAT1PECK- 
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Kongress, Lugano, 23. - 28. September 1984), wobei auf der X-Achse der Teilchendurchmesser eines 
entsprechenden spharischen Durchmessers und auf der Y-Achse der Anteil an Teilchen in Gew.-% 
aufgetragen wird. 

Die Glanzmessung erfolgt nach TAPPI im 75 • -Einstrahl- und Abstrahlwinkel auf der Vollflache. 
5 Die Messung der spezifischen Oberflache erfolgte nach BET entsprechend DIN 66132. Die bis zur 
Gewichtskonstanz bei 105*C vorgetrocknete Probe wurde im Thermostaten bei 250 *C unter Stickstoff spu- 
lung wahrend 1 Stunde ausgeheizt. Die Messung erfolgte mit Stickstoff (N 2 ) als MeBgas unter KOhlung mit 
flussigem Stickstoff. 

Die spezifische Oberflache nach BET in m 2 /g ist wichtig fiir die Erzielung maximaler Fullgrade und die 
70 besten rheologischen Eigenschaften. 

Nachstehend wird die Erfindung anhand der beigefugten Zeichnungen im einzelnen beschrieben. 
Es zeigen : 

Figur 1 Kornverteilungskurven, der Ausgangskornverteilung, der verfahrensgemaBen Kornverteilung 
sowie die Kornverteilung des entfernten verdunnten Produktes, 
75 Figur 2 eine perspektivische Ansicht einer Vorrichtung zur Herstellung von Pigmentsuspensionen von 
vorn, 

Rgur 3 eine perspektivische Ansicht eines Oberteils des Rotors der in Figur 2 dargestellten Vorrich- 
tung. 

Nachfolgend wird das Verfahren beschrieben. 
20 Durch NaBvermahlen von als Aufgabematerialien dienenden Fullstoffen, welche z.B. aus naturlichem 
Calciumcarbonat bestehen konnen, wird ein Gemisch von Pigmenten gewonnen, welches beispielhaft die in 
Fig. 1 mit "1" bezeichnete Kornverteilungskurve aufweist. Diese Kornverteilung wurde durch NaBvermah- 
lung in einer Ruhrwerkskugelmuhle unter Zusatz eines Dispergiermittels gewonnen. 

Als Dispergiermittel wurde das Salz einer Polyacrylsaure zugesetzt. 
25 Beliebige Substanzen mit alternativen Ausgangskornverteilungen und verschiedenen Dispergiermitteln 
sind verwendbar, so daB das Verfahren weder durch die Substanz, die Ausgangskornverteiiung noch durch 
das verwendete Dispergiermittel beschrankt ist. 

Die derail gewonnene Ausgangskornverteilung wird vorzugsweise mit Wasser verdunnt; bei dem 
vorliegenden Ausfuhrungsbeispiel wird die Verdunnung bis zu einem Feststoffgehalt von ca. 20 - 40 Gew.- 
30 %, vorzugsweise 30 Gew.-%, vorgenommen. 

Das verdunnte Produkt wird in eine Durchlaufzentrifuge eingespeist und fur eine festgelegte mittlere 
Verweilzeit in der Durchlaufzentrifuge zentrifugiert. 

Im kontinuierlichen Betrieb entspricht die mittlere Verweilzeit in etwa der Durchlaufzeit, welche das 
eingespeiste verdunnte Produkt in der Zentrifuge verbringt. Im diskontinuierlichen Betrieb, d.h. bei periodi- 
35 scher Beschickung der Zentrifuge, entspricht die mittlere Verweilzeit in etwa der Zeit, uber welche die 
Nenndrehzahl der Zentrifuge beim Zentrifugieren erreicht wird. 

Nach Ablaut der festgelegten mittleren Verweilzeit wird ein erster teilseparierter Anteil des verdunnten 
Produktes entfemt. 

Der Anteil des entnommenen verdunnten Produktes entspricht im vorliegenden Ausfuhrungsbeispiel der 
40 mit "3" bezeichneten Kornverteilungskurve in Fig. 1. 

Hierbei ist verfahrensgemaB eine teilchengroBenabhangige teilweise Separation der jeweiligen Korngro- 
Benanteile durchgefuhrt worden. 

Die durch das Zentrifugieren entfernten niedermolekularen Dispersionsmittel des ersten Anteils haben 
einen Wert M w von ca. < 2000, der einer spezifischen Viskositat mit einem c von ca. 0,2 entspricht. 
45 Der in der Zentrifuge verbleibende Oder der Zentrifuge getrennt vom ersten teilseparierten Anteil 
entnommene zweite Anteil enthalt die Pigmente der verfahrensgemaBen Kornverteilung in waBriger Suspen- 
sion. Er kann, falls erwunscht, ebenfalls unter Zugabe von Wasser erneut verdunnt werden. 

Bei dem vorliegenden Ausfuhrungsbeispiel wurde die Durchlaufzentrifuge mit einer DurchfluBrate von 
ca. 300 ml/min. beschickt und die festgelegte mittlere Verweilzeit betrug ca. 1 Minute. Die Drehfrequenz der 
50 Durchlaufzentrifuge wurde auf etwa 4000 Umdrehungen/min. konstant gehalten, dabei wurde in der 
Durchlaufzentrifuge eine Zentrifugalkraft von ca. 1300 g, also etwa dem 1300-fachen der Erdbeschleunigung 
erzeugt. 

Mit anderen Umdrehungszahlen wurden ebenfalls gute Ergebnisse erzielt, hierbei wurden die zeitlichen 
Durchlaufmengen jedoch entsprechend jeweils nach oben oder nach unten verandert. 
55 Das Verfahren wurde mit der nachstehend beschriebenen Vorrichtung durchgefuhrt. 

Die Vorrichtung (Fig. 2 und 3) enthalt eine Durchlaufzentrifuge 1, welche mit einer Zufuhrvorrichtung 2 
fiir die Zufuhrung von waBrigen Suspensionen und mindestens einer Entnahmevorrichtung 3 fur die 
Entnahme von waBrigen Suspensionen versehen ist. Durch die Zufuhrvorrichtung 2 ist das verdunnte 
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Produkt der Rotationskammer 4 (in Fig. 2 nicht sichtbar) der Durchlaufzentrifuge 1 zufUhrbar und durch die 
Entnahmevorrichtung 3 sind der erste teilseparierte Anteil des verdunnten Produktes und in weiterer 
Ausgestaltung der Erfindung auch das verdunnte Produkt mit den Pigmenten der verfahrensgemaBen 
Kornverteilung in waBriger Suspension der Zentrifuge 1 entnehmbar. 
5 Die Entnahmevorrichtung 3 weist hierbei eine Absaugoffnung 5 mit einem festgelegten Querschnitt auf, 
welche in festgelegtem Abstand zur Rotationsachse der Rotationskammer 4 der Durchlaufzentrifuge 1 
angebracht ist. 

Wie in Figur 3 dargestellt, ist die Absaugoffnung 5 an der Unterseite eines in dem Deckel der 
Rotationskammer 4 gehaltenen Oberteils 14 des Rotors angeordnet. Zusatzlich ist optional in der Nahe der 
70 Absaugoffnung 5 eine Leitschaufel zur Unterstutzung der Forderung der waBrigen Suspension angebracht. 

Es werden sowohl in der Zufuhrvorrichtung 2 als auch in der Entnahmevorrichtung 3 jeweils wenigstens 
eine Schlauchpumpe 6, 7, die im vorliegenden Ausfuhrungsbeispiel eine Schlauchquetschpumpe ist, 
eingesetzt, urn die in waBriger Suspension vorliegenden Pigmente zu transportieren. Die in Figur 2 an 
verdeckter Stelle angeordnete und somit nicht sichtbare Schlauchpumpe 7 ist in der gleichen Weise wie die 
75 Schlauchpumpe 6 an dem Gestell 8 der Durchlaufzentrifuge 1 befestigt. 

Ober die Schlauchpumpe 6, 7 kommuniziert die Zufuhrvorrichtung 2 und die Entnahmevorrichtung 3 
jeweils mit einem GefaB 10 fur die Aufbewahrung und/oder Bevorratung von Fullstoffen und/oder Pigmenten 
mit einer Ausgangskornverteilung in waBriger Suspension und mit einem GefaB 9 fur die Aufbewahrung von 
Pigmenten in waBriger Suspension. 
20 Unter dem GefaB 10 ist ein Magnetruhrer 12 an dem Gestell gehalten, welcher mit einem sich 
bewegenden Magnetfeld auf den optional in dem GefaB 10 angeordneten Ruhrmagneten 11 zur Durchmi- 
schung des Inhalts des GefaBes 10 einwirkt. 

In weiterer Ausgestaltung ist die Vorrichtung mit einer elektronischen Steuereinrichtung 13 fur den 
kontinuierlichen automatischen und/oder diskontinuierlichen, vorzugsweise manuellen, Betrieb der Durch- 
25 laufzentrifuge 1 und der Zufuhr- und Entnahmevorrichtungen 2, 3 ausgestattet. 

Das durch das beschriebene Verfahren in der Vorrichtung erhaltene Pigment weist eine Kornverteilungskur- 
ve mit einem Teilchenanteil von 

< 5 urn = 100 % 

< 1 urn = 35-65 % 
30 < 0,5 urn = 10 - 30 % 

< 0,3 urn = 1 - 20 % 

< 0,2 urn = 0 - 8 % 

und eine spezifische Oberflache (BET N2 ) = 6-8 m 2 /g auf. 

In einem weiteren Ausfuhrungsbeispiel konnte durch eine Anderung der Fullstoffe und/oder Pigmente 
35 mit Ausgangskornverteilung oder durch eine Anderung der Verfahrensparameter bei der Durchfuhrung des 
Verfahrens ein Pigment mit einer Kornverteilungskurvemit einem Teilchenanteil von 

< 5 urn = 100 % 

< 1 urn = 40 - 55 % 

< 0,5 urn = 10 - 25 % 
40 < 0,3 urn = 1 - 8 % 

< 0,2 urn = 0 - 5 % 

und eine spezifische Oberflache (BET N2 ) =6-8 m 2 /g hergestellt werden. 

Bei einer Kornverteilungskurve des Ausgangsmaterials, die der in Fig. 1 mit "1 " bezeichneten Kurve 
sehr ahnlich war, konnte ein Pigment mit einer Kornverteilungskurve mit einem Teilchenanteil von 
45 < 5 urn = 100 % 

< 1 urn = 40 - 45 % 

< 0,5 urn = 10 - 15 % 

< 0,3 urn = 0 - 6 % 

< 0,2 urn = 0 % 

so und einer spez. Oberflache (BET N2 ) = 6-7 m 2 /g erhalten werden. 

Diese Pigmente wurden aus der Pigmentsuspension, in welcher sie zunachst nach Durchfuhrung des 
Verfahrens vorliegen, durch an sich bekannte Trocknungs- oder Konzentrationsverfahren erhalten. 

Soweit die Pigmente in waBriger Suspension vorlagen, wurde als Dispergiermittel vorzugsweise ein . 
Natriumpolyacrylat verwendet, welches eine spezifische Viskositat e von ca. 0,15 - 1,0 entsprechend einem 
55 M w von ca. 1000 - ca. 15000 aufweist. Im vorliegenden Ausfuhrungsbeispiel wurde das Natriumpolyacrylat 
mit einer spezifischen Viskositat von 0,35 entsprechend einem M w von ca. 3000 verwendet. 

In einem Tiefdruckversuch wurde das Ausgangsprodukt in bezug auf seine Eigenschaften bei der 
Papierherstellung mit dem verfahrensgemaB gewonnenen Pigment verglichen. Das Ausgangsprodukt wies 
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die in Figur 1 mit "1" bezeichnete Kornverteilungskurve und das verfahrensgemaBe Endprodukt-Pigment 
die mit "2" bezeichnete Kornverteilungskurve auf. 

Tabelle 1 

5 





Ausgangsprodukt 


Endprodukt 


Feststoffgehalt 


Gew.% 


61,9 


61,9 


Viskositat 


20 UpM 


mPas 


4'000 


1730 




100 UpM 


mPas 


V240 


655 


Glanz-Labor 75 --75* 


% 


40 


46 


Weisse R 457 


% 


76,2 


78,4 


Opazitat 


% 


81,8 


83,2 


Glatte (Bekk) 


sec 


1720 


2'385 


Rauhigkeit (PPS) 


urn 


2,1 


1,7 


Heliotest 


mm 


36 


52 


20 miss, dots, 40 kp 



Bei gleichem Feststoffgehalt zeigt das verfahrensgemaS gewonnene Pigment eine verbesserte Viskosi- 
tat, hohere Glanz-, WeiB-, und Opazitats-Werte. Die Werte der Glatte sowie der Rauhigkeit zeigen die 
Verbesserung der Eigenschaften in bezug auf die Handhabung des mit dem verfahrensgemaBen Pigment 
beschichteten Papiers. Der Heliotest weist die deutlich verbesserte Bedruckbarkeit mit dem verfahrensge- 
maBen Pigment nach. 

Diese Eigenschaften belegen die Eignung des Pigmentes fur den Einsatz in der Papierindustrie. 

Als geeignete Anwendungen des vorzugsweise in Suspension vorliegenden Pigmentes erweisen sich 
unter anderem der Einsatz in der Leimpresse der Papiermaschine bei der Beschichtung von Papier und 
Karton, im Papier- Vorstrich oder nach einem oder mehreren Vorstrichen im Deckstrich von Papier und 
Karton. Daruberhinaus ist das Pigment prinzipiell auch fur bereits bekannte Anwendungen von Fullstoffen 
verwendbar. 

Die durch Zentrifugieren entfernten Feinstanteile stellen kein Produkt dar, das entsorgt werden muB, 
sondern mit Vorteil - nach Aufkonzentrierung und Trocknung - besonders als Pigment fUr Druckfarben sowie 
in Industrie- und Malerlacken zur Einsparung von HO2 eingesetzt werden kann. 



Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von waBrigen Suspensionen von Fullstoffen und/oder Pigmenten mit be- 
stimmten KorngroBenverteilungen, insbesondere zur Herstellung von Pigmentsuspensionen fur die 
Papierindustrie, 

gekennzeichnet durch folgende Verfahrensschritte: 

es wird eine waBrige Ausgangssuspension von FOIIstoffen und/oder Pigmenten mit einer Ausgangskorn- 
verteilung bereitgestellt; 

die Ausgangssuspension wird einer Schwerkraftsichtung mit einer Durchlaufzentrifuge unterworfen; und 
nach wenigstens einer vorbestimmten Dauer der Schwerkraftsichtung wird wenigstens eine Trennsu- 
spension von Fullstoffen und/oder Pigmenten mit einer zugehorigen Korngrofienverteilung entnommen. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 
dadurch gekennzeichnet, 

daB nach Entnahme der ersten Trennsuspension die verbleibende Suspension unter Zugabe von 
Wasser verdunnt und nach wenigstens einer vorbestimmten Dauer der Schwerkraftsichtung wenigstens 
eine weitere Trennsuspension mit zugehoriger Korngrofienverteilung entnommen wird. 

3. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Ausgangskornverteilung der FGIIstoffe und/oder Pigmente durch NaBvermahlung eines Aufgabe- 
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materials, vorzugsweise in einer ROhrwerkskugelmUhle unter Zusatz eines Dispergiermittels, hergestellt 
wird. 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
5 dadurch gekennzeichnet, 

daB fur die Fullstoffe und/oder Pigmente mit Ausgangskornverteilung und/oder fur das Aufgabematerial 
mineralische FQllstoffe insbesondere naturliches Oder prazipitiertes Calziumcarbonat verwendet werden. 

5. Verfahren nach einem der AnsprQche von 3 oder 4, 
to dadurch gekennzeichnet, 

daB beim NaBvermahlen als Dispergiermittel das Salz einer Polyacrylsaure zugesetzt wird. 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenen Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 

75 daB die Fullstoffe und/oder Pigmente mit der Ausgangskornverteilung vor dem Einspeisen in die 
Zentrifuge auf einen Feststoffgehalt von ca 20 - 40 Gew.-%, vorzugsweise 30 Gew.-%, verdunnt 
werden. 

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprGche, 
20 dadurch gekennzeichnet, 

daB die Durchlaufzentrifuge mit einer DurchfluBrate von ca. 300 ml/min beschickt wird, daB die mittlere 
Verweilzeit in der Durchlaufzentrifuge auf ca. 1 min festgelegt wird, und daB zur Aufrechterhaltung einer 
Zentrifugalkraft von ca. 1300 g die Drehfrequenz der Durchlaufzentrifuge auf ca. 4000 U/min eingestellt 
wird. 

25 

8. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens nach einem oder mehreren der vorhergehenden Anspru- 
che 1 - 7, 

dadurch gekennzeichnet, 

daB eine elektronische Steuereinrichtung (13) fur den kontinuierlichen und/oder diskontinuierlichen 
30 Betrieb der Durchlaufzentrifuge (1) und der Zufuhr- und Entnahmevorrichtung (2, 3) vorgesehen ist. 

9. Pigment-Suspension fur die Papierindustrie, insbesondere hergestellt nach dem Verfahren gemaB 
einem der Anspruche von 1 bis 7, 

gekennzeichnet durch 
35 eine Kornverteilungskurve des Pigments mit einem Teilchenanteil von 

< 5 urn = 100 % 

< 1 urn = 35 - 65 % 

< 0,5 urn = 10 - 30 % 

< 0,3 urn = 1 - 20 % 
40 < 0,2 urn = 0 • 8 % 

und eine spez. Oberflache (BET N2 ) = 5-10 m 2 /g. 

10. Pigment-Suspension fur die Papierindustrie, insbesondere hergestellt nach dem Verfahren gemaB 
einem der Anspruche von 1 - 7, 

45 gekennzeichnet durch 

eine Kornverteilungskurve des Pigments mit einem Teilchenanteil von 

< 5 urn = 100 % 

< 1 urn = 40 - 55 % 

< 0,5 urn = 10 - 25 % 
50 < 0,3 urn = 1 - 8 % 

< 0,2 urn = 0 - 5 % 

und eine spez. Oberflache (BET N2 ) = 6-8 m 2 /g. 

11. Pigment-Suspension fur die Papierindustrie, insbesondere hergestellt nach dem Verfahren gemaB 
55 einem der Anspruche von 1 - 7, 

gekennzeichnet durch 

eine Kornverteilungskurve des Pigments mit einem Teilchenanteil von 

< 5 urn = 100 % 
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< 1 am = 40 - 45 % 

< 0,5 urn = 10 - 15 % 

< 0,3 urn = 0 - 6 % 

< 0,2 urn = 0 % 

und eine spez. Oberflache (BET N2 ) = 6-7 m 2 /g. 

12. Pigmentsuspension fur die Papierindustrie nach einem der Anspruche von 9 bis 11, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB das Pigment in waBriger Suspension durch ein Dispergiermittel dispergiert vorliegt. 

13. Pigmentsuspension fur die Papierindustrie nach Anspruch 12, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB das Dispergiermittel ein Natriumpolyacrylat ist, welches eine spezifische Viskositat « von 0,15 - 1,0 
entsprechend einem M w von ca. 1000 bis ca. 15000 aufweist oder N,N,N - Trimethylammoniumpropyl- 
acrylamid Polymere, N,N,N - Trimethylammoniumaethyl-acrylsaureester Polymere und/oder Copolyme- 
re mit Acrylsaure und/oder Methacrylsaure und/oder Acrylamid alleine oder in Kombination mit: 
Polyacrylsaure und/oder PolymethacrylsSure und/oder deren Salze sind, wobei die Poly aery IsSure 
und/oder Polymethacrylsaure vorzugsweise teilneutralisiert ist und die Grenzviskositat der obigen 
kationischen Polyelektrolyte vorzugsweise im Bereich von 15 ml/g bis 100 ml/g, besser bei 25 ml/g bis 
80 ml/g idealerweise bei 65 ml/g liegt und die spezifische Viskositat der obigen anionischen Polyelek- 
trolyte vorzugsweise im Bereich von 0,15 bis 1,0, besser bei 0,3 bis 0,8, idealerweise bei 0,5 liegt und 
wobei falls die stickstoffhaltigen Polyelektrolyte als Alleindispergiermittel eingesetzt werden, sie vor- 
zugsweise mit 47 mol% bis 70 mol%, besser mit 48 mol% bis 60 mol%, idealerweise mit 50 mol% 
Acrylsaure und/oder Methacrylsaure copolymerisiert sind, wobei vorzugsweise das Dispergiermittel 
eine spezifische Viskositat t von 0,35 entsprechend einem M w von ca. 3000 aufweist. 

14. Verwendung von Pigmenten oder von Fullstoff- bzw. Pigmentsuspensionen nach 

einem der Anspruche von 9 bis 13 in der Papierindustrie, vorzugsweise in der Papiererzeugung und 
oder in der Leimpresse der Papiermaschine und/oder zur Beschichtung von Papier und Karton 
und/oder im Papier-Vorstrich und/oder nach einem oder mehreren Vorstrichen als Deckstrich von 
Papier und Karton. 

15. Verwendung der mit dem Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 - 7 hergestellten 
Suspensionen mit Feinstanteilen an Pigmenten fur Druckfarben, Industrie- und Malerlacke. 
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